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(57) Abstract: The aim of the invention is the use of an sulphate ions-containing solution for treating the surface of a galvanised 
steel sheet in order to reduce a coating degradation during the chapping thereof and to improve the temporary protecting said sheet 
against corrosion. A method for lubricating said coated sheet is also disclosed. 


(57) Abrege : L'invention a pour objet I'utilisation d'une solution de traitement contenant des ions sulfates, pour traiter la surface 
d'une tole d'acier galvanisee en vue de reduire la degradation du revetement lors de la mise en forme de ladite tole, et en vue d'ame- 
liorer la protection temporaire contre la corrosion de ladite tole. Elle conceme egalement un precede de lubrification d'une telle tole 
revetue. 
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Traitement de surface par hydroxysulfate 

La presente invention concerne Tutilisation tf une solution de traitement 
pour traiter la surface dune tole d'acier revetue d'un revetement metallique a 

5 base de zinc ou de ses alliages, Elle concerne egalement un precede de 
lubrification d'une telle tole revetue. 

Les tolas d'acier revetues de zinc ou de ses alliages sont couramment 
utilisees dans le domaine automobile et de Tindustrie en general, car elles 
presentent une excellente resistance a la corrosion. Cependant, ces toles 

10 d'acier zinguees presentent un certain nombre de difficultes lorsque qu'on les 
met en forme, par exemple par emboutissage, pour fabriquer des pieces. 

Habituellement afin de conferer aux toles d'aciers zinguees de 
meilleures proprietes tribologiques, on applique sur leur surface un film d'huile 
de lubrification qui facilite la mise en forme. 

15 Cependant, malgre Tapplication dun film d'huile de lubrification adapte, 

les frottements tres importants exerces par les outils de mise en forme sur la 
surface de la tole provoquent, a la surface de la tole, de la poudre ou des 
particules a base de zinc ou de ses alliages generees par la degradation du 
revetement. L'accumulation et/ou ('agglomeration de ces particules ou de cette 

20 poudre dans les outils de mise en forme peuvent provoquer Tendommagement 
des pieces formees, par formation de picots et/ou de strictions. 

En outre, en raison du coefficient de frottement eleve qui caracterise le 
glissement d'une surface zinguee en contact avec la surface d'un outil de mise 
en forme, la tole risque de se rompre en cas de glissement insuffisant de la 

25 tole dans i'emprise de I'dutil de mise en forme. Ces ruptures peuvent 
apparaltre, meme en appliquant a la surface de la tole un film d'huile avec un 
grammage suffisant, soit superieur a 1 g/m^, car il n'est pas possible de 
conserver a la surface de la tole une repartition homogene du film d'huile. Ceci 
est du au phenomena da demouillage qui correspond a la presence de zones 

30 presentant un deficit d'huile. 

Cependant, le fait de deposer a la surface de la tole un film d'huile 
relativement epais pose des problemes de pollution des ateliers et des outils 
d'emboutissage, et impose ['utilisation de quantites importantes de produits 
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degraissants pour nettoyer la tole ainsi que des moyens importants pour traiter 
les effluents issus du nettoyage. 

Par ailleurs, les deficits d^huile dans certaines zones du film d'huile dus 
au phenomene de demouillage, sont egalement responsables d'une moindre 
5 protection temporaire centre la corrosion de la t6le d'acier lors de son 
stockage. 

La presente invention a done pour but de proposer une solution de 
traitement qui, appliquee a la surface d'une tole d'acier revetue d'une couche 
metallique a base de zinc ou de ses alliages, permette de reduire la 

10 degradation de la surface zinguee de cette tole (ors de sa mise en forme, de 
reduire la quantite d'huile de lubrification a deposer sur la tole avant sa mise 
en forme, et d'ameliorer la protection temporaire centre la corrosion de la tole. 

A cet effet, I'invention a pour objet Tutilisation d'une solution aqueuse de 
traitement contenant des ions sulfates S04^' a une concentration superieure 

15 ou egale a 0,01 mol/l, pour traiter la surface d'une tole d'acier revetue sur au 
moins une de ses faces, d'un revetement metallique a base de zinc ou de ses 
alliages, en vue de reduire la formation de poudre ou de particules 
metalliques a base de zinc ou de ses alliages generees par la degradation du 
revetement lors de la mise en forme de ladite tole. 

20 On entend par revetement metallique a base d'alliage de zinc, un 

revetement de zinc comprenant un ou plusieurs elements d'alliage, comme par 
exemple et a titre non limitatif, le fer, I'aluminium, le silicium, le magnesium, et 
le nickel. 

Selon rinvention, on prefere Tutilisation d'une tole d'acier revetue d'un 

25 revetement de zinc quasiment pur. 

Lorsque Ton traite la surface d'une tole d'acier revetue par un revetement 
metallique a base de zinc ou de ses alliages, au moyen d'une solution de 
traitement aqueuse conforme a I'invention, il se forme a la surface de la tole 
une couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc a la fois 

30 suffisamment epaisse et adherente. En revanche, on ne parvient pas a former 
une telle couche lorsque la concentration en S04^" est inferieure a 0,01 mol/l, 
mais on constate aussi qu'une concentration trop elevee n'ameliore pas 
sensiblement la vitesse de depot et peut meme la diminuer legerement. 
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Dans un premier mode de realisation de Tinvention, la solution de 
traitement s'applique de maniere classique, par exemple au trempe, par 
aspersion ou par enduction, aussi bien sur des toles electrozinguees que sur 
des toles gaivanisees au trempe. 
5 Dans un mode de realisation prefere, la solution aqueuse de traitement 

contient en outre des ions Zn^^ ^ une concentration superieure ou egale a 
0,01 mol/l, lesquels permettent d'obtenir un depot plus homogene. 

On prepare par exemple la solution de traitement par dissolution de 
sulfate de zinc dans de Teau pure ; on utilise par exemple du sulfate de zinc 
10 heptahydrat§ (ZnS04, ^ H2O) ; la concentration en ions Zn^**" est alors egale a 
celle des anions S04^^ 

Le pH de la solution de traitement correspond de preference au pH 
naturel de la solution, sans addition de base ni d'acide ; la valeur de ce pH est 
generalement comprise entre 5 et 7. 
15 Pour reduire au maximum, la formation de poudre ou de particules de 

zinc ou de ses alliages issus de la degradation du revetement de la tole lors 
de sa mise en forme, on applique la solution de traitement ^ la surface de la 
tole dans des conditions de temperature, de temps de contact avec la surface 
zinguee, de concentration en ions S04^" et en ions Zn^* ajustes pour former 
20 une couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc dont la 
quantite en soufre est superieure ou egale a 0,5 mg/m^. En effet, lorsque la 
quantite en soufre est inferieure a 0,5 mg/m^, {'amelioration de la degradation 
du revetement est moins sensible. 

Ainsi, le temps de contact de la solution de traitement avec la surface 
25 zinguee est compris entre 2 secondes et 2 minutes, et la temperature de la 
solution de traitement est comprise entre 20 et 60°C. 

De preference, la solution de traitement utilisee contient entre 20 et 160 
g/l de sulfate de zinc heptahydrate, correspondant a une concentration en 
ions Zn^" et une concentration en ions S04^" comprises entre 0,07 et 0,55 
30 mol/I. En effet, il a ete constate que, dans ce domaine de concentrations, la 
Vitesse de depot etait peu influencee par la valeur de la concentration. 

Avantageusement, la solution de traitement est appliquee dans des 
conditions de temperature, de temps de contact avec la surface zinguee, et de 
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concentrations en ions SO/" et en ions Zr?^ ajustees pour former une couche 
a base d'hydroxysulfate et de sulfate presentant une quantlte de soufre 
comprise entre 3,7 et 27 mg/m^. 

5 Selon une variante de Tinvention, la solution de traitement contient un 

agent oxydant du zinc, comme Teau oxygenee. Get agent oxydant peut avoir 
un effet accelerateur d'hydroxysulfatation et de sulfatation tres marque a faible 
concentration. On a constate que ('addition de seulement 0,03%, soit 8.10"^ 
mol/litre d'eau oxygenee, ou de 2.10""^ mole/litre de permanganate de 

10 potassium dans la solution permettait de doubler (approximativement) la 
Vitesse de depot. On a constate, au contraire, que des concentrations 100 fois 
superieures ne permettaient plus d'obtenir cette amelioration de la vitesse de 
depot. 

Apres application de la solution de traitement et avant sechage, la 
15 couche deposee sur la tole est adherente; Le sechage est ajuste pour eliminer 
Teau liquide residuelle du depot. 

Entre Tetape d'application et I'etape de sechage, on rince de preference 
la tole de maniere a eliminer la partie soluble du depot obtenu ; Tabsence de 
ringage et Tobtention d'un depot partiellement solubilisable a I'eau qui en 
20 resulte ne sont pas tres prejudiciables a la reduction de la degradation du 
revetement zingue lors de la mise en forme de la tole, du moment que le depot 
obtenu comprend bien une couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de 
sulfate de zinc insoluble a Teau au contact de la tole. 

25 Selon un second mode de realisation de invention, la solution aqueuse 

de traitement comprenant une concentration en ions SO/" superieure ou egale 
a 0,01 mol/l est appliquee sous polarisation anodique, et le pH de la solution 
de traitement est superieur ou egal a 12, et inferieur a 13. 

Si le pH de la solution est inferieur a 12, on ne forme pas 

30 d'hydroxysulfates adherents sur la surface a traiter. Si le pH de la solution est 
superieur ou egal a 1 3, Thydroxysulfate se re-dissout et/ou se decompose en 
hydroxydes de zinc. 
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Lorsqu'on utilise du sulfate de sodium dans la solution de traitement, si 
la concentration en sulfate de sodium est inferieure a 1 ,4 g/l dans la solution, 
on observe peu de formation d'hydroxysulfates sur la surface ; de fagon plus 
generate, il importe done que la concentration en ions S04^' soit superieure 
5 ou egale a 0,01 moles par litre, et de preference superieure ou egale a 0,07 
mol/l. 

En outre, la concentration en ions sulfates est preferentiellement 
inferieure ou 6gale ^ 1 mole/litre ; dans le cas de ['utilisation de sulfate de 
sodium, a des concentrations superieures a 142 g/l (equivalent a 1 mole S04^" 
10 /litre), par exemple 180 g/l, on observe une diminution du rendement de 
formation de la couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc. 

On a constate que la reduction de la degradation du revetement zingue 
de la tole lors de sa mise en forme n'etait obtenue que si I'epaisseur de la 
couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc deposee 
15 correspondait a plus de 0,5 mg/m^ en equivalent soufre, de preference au 
moins 3,5 mg/m^ en Equivalent soufre. 

On a constate ^ ['inverse que la reduction de la degradation du 
revetement zlngu6 dimlnualt si la quantite de soufre dans la couche a base 
d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc deposee depassait largement 30 
20 mg/m^, du fait, semble-t-il, de la degradation de I'adherence de cette couche. 

Ainsi, pour obtenir une reduction de la deterioration du revetement zingue 
significative, il convient que la quantite totale d'hydroxysulfates et de sulfates 
deposee soit superieure ou egale a 0,5 mg/m^ et inferieure ou egale d 30 
mg/m^ en equivalent soufre, de preference comprise entre 3,5 et 27 mg/m^ en 
25 equivalent soufre. 

Le zinc necessaire a la formation du depot a base d'hydroxysulfate de 
zinc et de sulfate de zinc provlent de la dissolution anodlque du zinc sous 
I'effet de la polarisation de la surface zinguee. 

II convient done que la denslte de charges electriques, circulant pendant 
30 le traitement au travers de la surface de la tole, soit ajust§e de manlere S 
former une couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc dont 
le quantite en soufre est superieure ou egale § 0,5 mg/m^. 
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Ainsi, de preference, la densite de charge appliquee est de preference 
comprise entre 10 et 100 C/dm^ de surface a traiter. 

Si la densite de charge depasse 100 C/dm^ on constate que la quantite 
de soufre deposee sur la surface n'augmente plus et meme dicninue. 
5 Grace a la polarisation anodique de la surface zinguee a traiter, on 

assiste a une dissolution rapide du zinc a proximite immediate de la surface 
zinguee, ce qui favorise la precipitation de sels de zinc sur cette surface. 

Ainsi, pour realiser ce traitement de maniere aussi productive que 
possible avec un rendement faradique satisfaisant, 11 convient d'effectuer le 
10 depot de la couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc sous 
une densite de courant de polarisation elevee, notamment superieure a 20 
A/dm^ et, par exemple de 200 A/dm^. 

Pour une densite de courant inferieure ou egale a 20 A/dm^, le 
rendement de depot est tres faible et la quantite en soufre dans la couche 
15 deposee ne permet pas d'obtenir une reduction significative de la degradation 
du revetement de zinc de la tole lors de sa mise en forme. 

Comme contre-electrode, on peut utiliser une cathode en titane. 
La temperature de la solution de traitement est generalement comprise 
entre 20''C et 60''C. De preference, on precede a une temperature superieure 
20 ou egale a 40''C, de maniere a augmenter la conduct! vite de la solution et a 
diminuer les pertes ohmiques. 

La Vitesse de circulation de la solution a la surface de la tole n'a pas, ici, 
dMncidence determinate sur le traitement selon invention. 

Apres formation de la couche a base d'hydroxysulfate et de sulfate sur la 
25 surface, on rince abondamment la surface traitee a Teau demineralisee. Cette 
etape de ringage est importante pour eliminer les reactifs alcalins a la surface 
du depot, qui causeraient des problemes de corrosion. 

L'invention a egalement pour objet un procede de lubrification d'une tole 
30 d'acier revetue d'une couche constituee par un revetement metallique a base 
de zinc ou de ses alliages, et dans lequel ; 

- on revet ladite tole d'une couche superieure a base d'hydroxysulfate 
de zinc et de sulfate de zinc, ladite couche superieure ayant ete 
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obtenue par Tutilisation d'une solution de traitement selon Tinvention, 
puis 

- on applique un film d'huile de lubrification sur la couche superieure 
avec un grammage inferieur a 1 g/m^. 
5 On applique le film tf huile lubrifiante avec un grammage de preference 

inferieur a 0,9 g/m^, et plus preferentiellement compris entre 0,2 et 0,5 g/m^, 
car ces grammages sont suffisants pour obtenir une excellente protection 
temporaire contre la corrosion et eviter tout risque de pollution des ateliers et 
des outils de mise en forme. 
10 Enfin, ('invention a pour objet ('utilisation d'une solution aqueuse de 

traitement comprenant des ions sulfates a une concentration superieure ou 
egale a 0,01 mol/l, pour ameliorer la protection temporaire contre la corrosion 
d'une tole d'acier revetue d'une couche metallique a base de zinc ou de ses 
alliages. 

15 L'application de cette solution aqueuse de traitement sur la tole d'acier 

est realisee selon les modes de realisation decrits dans les paragraphes 
concernant Tutilisation d'une solution aqueuse de traitement contenant des 
ions sulfates pour traiter une tole d'acier zinguee en vue de reduire la 
degradation du revetement de zinc lors de sa mise en forme. A cet effet, on se 

20 reportera aux paragraphes y relatifs. 

Comme on le verra dans les exemples illustrant Tinvention, les 
inventeurs ont montre que la protection temporaire contre la corrosion d'une 
tole d'acier zinguee d'abord traitee par une solution de traitement conforme a 
invention, puis revetue d'un film d'huile etait tres superieure, a celle d'une tole 

25 d'acier zinguee non prealablement traitee. 

L'invention va a present etre illustree par des exemples donnes a titre 
indicatif, et non limitatif, et en reference aux figures annexees sur lesquelles : 
- la figure 1 , en reference a Texemple 2, illustre les resultats des tests 
30 de frottement effectues sur differentes eprouvettes de tole traitees 

selon invention ou non traitees, 
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- la figure 2, en reference a I'exemple 3, illustre les resultats des tests 
de corrosion en humidotherme effectues sur differentes eprouvettes 
de tole traitees selon I'invention ou non traitees. 


5 1. Reduction de la formation de poudre ou de particules de 

revfetement lors de Temboutissaqe d'une tole zinguee 

On decoupe des eprouvettes dans une tole d'acier, de nuance dite 
"acler calme a raluminium" de qualite ES, d'epaisseur 0,7 mm, revetue sur 
chacune de ses faces par un revetement de zinc realise au trempe a chaud 
10 dans un bain de zinc. 

On a prepare une solution aqueuse de traitement conforme a 
I'invention, preparee avec 125 g/l sulfate de zinc heptahydrate ZnS04,7 H2O. 

On a ensuite applique cette solution de traitement sur une partie des 
eprouvettes par aspersion de la solution de traitement, a une temperature de 
15 40''C. Apres un temps de contact de la solution avec la tole de 3 a 4 s, la tole 
traitee est essoree puis sechee. 

Puis on a applique sur la couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de 
sulfate de zinc formee a la surface des eprouvettes de tole d'acier zingue, un 
film d'huile de lubrification pouvant etre solt Thuile QUAKER 6130 (de la 
20 soclete Quaker), soit Thuile FUCHS 4107S (de la societe Fuchs), avec un 
grammage de 1,5 g/m^. 

Une autre partie des eprouvettes n'ayant pas ete traitee prealablement 
avec la solution de traitement conforme a Tinvention, a ete huilee soit avec 
I'huile QUAKER 6130, soit avec I'huile FUCHS 4107S egalement avec un 
25 grammage de 1 ,5 g/m^. 

Les deux series d'eprouvettes ont ensuite subi un test de deformation 
controle au moyen d'une presse comprenant un poingon, une matrice et un 
serre-flan, recreant en laboratoire les contraintes subies par la tole lors de 
Toperation d'emboutissage, notamment dans les rayons de matrice et/ou dans 
30 les joncs de retenue qui equipent les outils rfemboutissage. Differentes forces 
de serrage du serre-flan ont ete appliquees sur les eprouvettes testees. 

Chacune des eprouvettes des deux series a ete pesee avant Toperation 
d'huilage, puis en fin de test apres deshuilage, au moyen d'une balance 
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precise a 0,0001 gramme. La difference de masse mesuree a ete ramenee a 
una perte de masse au metre carre, en prenant en compte la surface affectee 
par le frottement lors de la simulation de Temboutissage de Teprouvette, 
identique pour chacune des eprouvettes. 
5 Par ailleurs, apres avoir mis en forme una eprouvette et avant de mettre 

en forme Teprouvette suivante, la presse a ete essuyee de maniere a identifier 
la poudre ou les particules de revetement de zinc perdues par Teprouvette 
dans la presse. 

Les resultats de perte de masse des eprouvettes apres emboutissage, 
10 ainsi que !' identification de la poudre et/ou des particules de zinc issues du 
revetement sont regroupes dans le tableau 1. L'identification des particules 
et/ou de la poudre est cotee de la maniere suivante selon une echelle allant de 
1 a 4, avec : 

cotation 1 : tres peu de particules ou de poudre, 
15 cotation 2 : peu de particules ou de poudre, 


cotation 3 : beaucoup de particules ou de poudre, et 
cotation 4 : niveau tres eleve de particules ou de poudre. 
Tableau 1 : resultats des essais 



Quantite de 
I'huile 
(I.Sg/m^/face) 

Forces de 
serrage 
(daN) 

Perte de 
masse 

Identification sur 
outils 

poudre 

particules 

Tola d'acier revetue d'un 
film d'huile lubrifiante 

huile QUAKER 

400 

0.63 ±0,04 

3 

3 

huile FUCHS 

400 

0,55 ± 0,04 

3 

3 

Tole d'acier revStue 
d'une couche d'liydroxy- 
sulfate, et d'un film 
d'huile lubrifiante 

huile QUAKER 

400 

0,12 ±0,1 

2 

1 

750 

0,22 ±0.1 

3 

1 a2 

huile FUCHS 

750 

0,20 ±0.1 

3 

1 


20 Les pertes de masse mesurees ainsi que les quantites de poudre et 

particules observees lors de I'essuyage des outils montrent que la perte de 
matiere du revetement de zinc, due au passage de la tole d'acier zinguee sur 
le poingon, est significativement diminuee lorsque la tole a ete traitee avec la 
solution de traitement conforme a invention prealablement a son huilage. 


25 
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2, Diminution de Teffet du demouillaqe, effet sur le comportement 
triboloqique - Test de frottement 

On decoupe des eprouvettes de 1 cm^ dans une tole d'acier, de nuance 
dite "acier calme a raluminium" de qualite ES, d'epaisseur 0,7 mm, revetue sur 

5 chacune de ses faces par un revetement de zinc realise au trempe a chaud 
dans un bain de zinc. 

On traite une partie de ces eprouvettes avec une solution de traltement 
conforme a Tinvention, dans les memes conditions que celles indiquees dans 
I'exemple 1 , de maniere a former une couche a base dhydroxysulfate de zinc 

10 et de sulfate de zinc. Puis on applique sur cette couche un film d'huile de 
lubrification (huile QUAKER 6130) avec des quantites comprises entre 0,25 et 
2,5 g/m^ 

Une autre partie des eprouvettes a ete huilee de la meme fagon que 
precedemment, mais n'a pas ete traitee au prealable par la solution de 
15 traitement conforme a I'invention. 

Puis on precede a la caracterisation en frottement de chacune des 
eprouvettes en utilisant un appareil de test de tribologie, de la maniere 
suivante : 

Uappareil de test est un tribometre plan-plan connu en lui-meme. Les 
20 eprouvettes a tester sont serrees selon une force de serrage Fs entre deux 
plaquettes en acier rapide offrant une surface d'appui (ou de glissement) sur 
les eprouvettes. On mesure le coefficient de frottement N, tout en deplagant 
Teprouvette par rapport aux plaquettes sur une course D totale de 180 mm et a 
la Vitesse de 10 mm/Fs en augmentant progressivement la force de serrage 
25 Fs. 

On peut alors tracer une courbe d'evolution du coefficient de friction en 
fonction de la force de serrage Fs, avec un grammage d'huile de lubrification 
donne (voir figure 1). 

Les differentes courbes sont reperees par les symboles suivants : 
30 + : tole traitee selon Tinvention, puis revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 
de 0,25 g/m^/face 

X : tole traitee selon invention, puis revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 
de 1,0 g/m^/face 
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• : tole traitee selon I'invention, puis revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 
de 2,5 g/m^/face 

■ : tole non traitee revetue d^un film d'huile QUAKER 6130 de 0,25 g/m^/face 
▲ : tole non traitee revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 de 1 ,0 g/m^/face 
5 ♦ : tole non traitee revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 de 2,5 g/m^/face 

Sur le tableau 2, on a fait figurer, pour chacune des eprouvettes 
testees, une valeur moyenne du coefficient de frottement pour une force de 
serrage Fs donnee. 


Tableau 2 


Force de 

serrage 

(MPa) 

Coefficient de friction 

Grammage d'huile de la tole 
traitee selon I'invention 

Grammage d'huile de la tole 
non traitee 

0,25 

(g/m") 

1,0 

2,5 
(g/m^) 

0,25 

(g/m^) 

1,0 

{gM 

2,5 

(g/m") 

30 

0,13 

0,12 

0,12 

0,20 

0,15 

0,15 

50 

0.11 

0,11 

0,11 

0,20 

0,17 

0.17 


10 

Les resultats obtenus montrent qu'une diminution du grammage d'huile 
entraine une augmentation importante du coefficient de frottement en absence 
d'application de la solution de traitement conforme a I'invention prealablement 
a Tapplication du film d'huile. 
15 En revanche lorsque la solution de traitement conforme a I'invention a 

ete appliquee sur la tole zinguee prealablement a I'application du film d'huile 
de lubrification, les coefficients de frottement obtenus sont tres faibles, meme 
avec des grammages d'huile inferieurs a 0,5 g/m^. 

20 3- Diminution de Teffet du demouillaqe, effet sur la protection 

temporaire contra la corrosion 

On decoupe des eprouvettes dans une tole d'acier, de nuance dite 
"acier calme a I'aluminium" de qualite ES, d'epaisseur 0,7 mm, revetue sur 
chacune de ses faces par un revetement de zinc realise au trempe a chaud 
25 dans un bain de zinc. 
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On traite une partie de ces eprouvettes avec une solution de traitement 
conforme a I'invention, dans les memes conditions que celles indiquees dans 
rexemple 1 , de maniere a former une couche a base hydroxysulfate de zinc 
et de sulfate de zinc. Puis on applique sur cette couche un film d'huile de 
5 lubrification (huile QUAKER 6130) avec des grammages compris entre 0,25 et 
1,0 g/m^ 

Une autre partie des eprouvettes a ete huilee de la meme fagon que 
precedemment, mais n'a pas ete traitee au prealable par la solution de 
traitement conforme a ('invention. 
10 Les huiles de lubrification appliquees sur les toles d'acier revetues d'une 

couche metallique a base de zinc garantissent une protection contre la 
corrosion pendant le laps de temps compris entre la fabrication des toles et 
leur mise en oeuvre par exemple par emboutissage. 

La conformite du produit livre sur ce point est verifiee au travers des 
15 resultats d'un test de corrosion humidotherme accelere. 

A cet effet les eprouvettes a tester sont placees dans une enceinte 
climatique correspondant a la norme DIN 50017, ce qui simule les conditions 
de corrosion d'une spire exterieure de bobine de tole ou d'une tole decoupee 
en feuille pendant le stockage. 

20 Le detail du cycle (un cycle = 24 heures) en humidotherme est decrit 

ci-dessous : 

- 8 h a 40°C et 95-100% de RH (humidite relative) 

- 16 h a 20X et 75% de RH. 

Les eprouvettes sont suspendues individuellement verticalement, 
25 Le resultat du test, figurant dans le tableau 3, s'obtient en relevant le 

nombre de cycles successifs avant qu'apparaissent les traces de corrosion sur 
Teprouvette. 

On peut alors tracer une courbe d'evolution du pourcentage de rouille 
blanche en fonction du nombre de cycles pour chacune des eprouvettes 
30 testees (of figure 2). 
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Les differentes courbes sont reperees par les symboles suivants : 
+ : tole traitee selon I'invention, puis revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 
de 0,25 g/m^/face 

* : tole traitee selon {'invention, puis revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 
5 de 0,5 g/m^/face 

▲ : tole traitee selon {'invention, puis revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 
de 1 ,0 g/m^/face 

♦ : tole non traitee revetue d'un film d'huile QUAKER 61 30 de 0,25 g/m^/face 
■ : tole non traitee revetue d'un film d'huile QUAKER 6130 de 0,5 g/m^/face 
10 • : tole non traitee revetue d'un film d'huile QUAKER 61 30 de 1 ,0 g/m^/face 


Tableau 3 


Nombre 
de cycles 

% de rouille 

Grammage d'huile de la tole 
traitee selon invention 

Grammage d'huile de la tole 
non traitee 

0.25 
(g/m^) 

0.5 

(g/m") 

1,0 
(g/m^) 

0,25 

(g/m^) 

0.5 

(g/m") 

1,0 

(g/m^) 

0,5 

5% 

0% 

0% 

60% 

20% 

0% 

1.5 



0% 

85% 


2% 

2,5 


2% 

0% 



2% 

3,5 

20 % 

2 % 

0 % 



2% 

4,5 

30% 


0 % 


40 % 

2 % 

5.5 

55% 


0 % 


50 % 

2 % 

8.5 


12 % 

0% 


65% 

2% 


II a ete constate qu'il etait possible d'ameliorer de fagon trds significative 
15 la protection temporaire centre la corrosion des toles d'acier zingu6es sur 
laquelle une solution de traitement confomie a invention a ete appliquee 
avant I'application du film d'huile de lubrification, et cela m§me lorsque le 
grammage d'huile est inferieur a 1 g/m^. 


wo 2005/071140 


14 


PCT/FR2004/003208 


REVENDICATIONS 

1. Utilisation d'une solution aqueuse de traitement contenant des ions 
sulfates S04^" a une concentration superieure ou egale a 0,01 mol/l, pour 
traiter la surface dune tole d'acier revetue sur au moins une de ses faces, 
d'un revetement metallique a base de zinc ou de ses alliages, en vue de 
reduire la formation de poudre ou de particules metalliques a base de zinc 
ou de ses alliages generees par la degradation du revetement lors de la 
mise en forme de ladite tole. 

2. Utilisation selon la revendication 1 , dans laquelle la solution aqueuse de 
traitement contient en outre des ions zinc Zn^^ a une concentration 
superieure ou egale a 0,01 mol/l, 

3. Utilisation selon Tune des revendications 1 ou 2, dans laquelle la solution 
de traitement est appliquee a la surface de la tole dans des conditions de 
temperature, de temps de contact avec la surface zinguee, de 
concentration en ions SO/' et en ions Zn^^ ajustes pour former une 
couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc dont la 
quantite en soufre est superieure ou egale a 0,5 mg/m^. 

4. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, dans laquelle 
la concentration en ions Zn^* et la concentration en ions SO/" sont 
comprises entre 0,07 et 0,55 mol/l. 

5. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, dans laquelle 
le pH de la solution de traitement est compris entre 5 et 7. 

6. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, dans laquelle 
la solution de traitement est appliquee dans des conditions de 
temperature, de temps de contact avec la surface zinguee, de 
concentrations en ions S04^" et en ions Zn^^ ajustees pour former une 
couche d'hydroxysulfate et de sulfate presentant une quantite en soufre 
comprise entre 3,7 et 27 mg/m^. 

7. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, dans laquelle, 
apres I'application de la solution de traitement sur la tole, ladite tole est 
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sechee, apres avoir ete eventuellement rincee pour eliminer la partie 
soluble de la couche d' hydroxy sulfate et de sulfate. 

8. Utilisation selon la revendication 1 , dans laquelle la solution de traitement 
est appliquee sous polarisation anodique, et le pH de la solution de 

5 traitement est superieur ou egal a 12, et inferieur a 13. 

9. Utilisation selon la revendication 8, dans laquelle la densite de charges 
electriques, circulant pendant le traitement au travers de la surface de la 
tole, est ajustee pour former une couche a base d' hydroxy sulfate de zinc 
et de sulfate de zinc dont la quantite en soufre est superieure ou egale a 

10 0,5 mg/m^. 

10. Utilisation selon Tune des revendications 8 ou 9, dans laquelle la 
concentration en ion S04^" est superieure a 0,07 mol/l. 

11. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 8 a 10, dans 
laquelle, dans laquelle la densite de charges electriques est ajustee pour 

15 former une couche a base d'hydroxysulfate de zinc et de sulfate de zinc 

dont la quantite en soufre est comprise entre 3,7 et 27 mg/m^. 

12. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 8 a 11, dans 
laquelle la densite de courant de polarisation appliquee pendant le 
traitement est superieure a 20 A/dm^. 

20 13. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 8 a 12, dans 
laquelle, apres I'application de la solution de traitement sur la tole, ladite 
tole est rincee. 

14. Precede de lubrification d'une tole d'acier revetue d'une couche 
constitute par un revetement metal lique a base de zinc ou de ses 

25 alliages, et dans lequel : 

- on revet ladite tole d'une couche superieure a base d'hydroxysulfate 
de zinc et de sulfate de zinc, ladite couche superieure ayant ete 
obtenue par Tutilisation rfune solution de traitement telle que definie 
dans Tune quelconque des revendications 1 a 1 3, puis 

30 - on applique un film d'huile de lubrification sur la couche superieure 

avec un grammage inferieur a 1 g/m^. 

15. Precede selon la revendication 14, caracterise en ce que le grammage du 
film d'huile est inferieur a 0,9 give?. 
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16. Procede selon la revendication 15, caracterise en ce que le grammage du 
film d'huile est comprls entre 0,2 et 0,5 g /m^. 

17. Utilisation d'une solution aqueuse de traitenfient contenant des ions 
sulfates S04^" a une concentration sup§rieure ou egale a 0,01 mol/l, pour 

5 traitor la surface d'une t6le d'acler rev§tue sur au moins une de ses faces, 

d'un rev§tement m§tallique A base de zinc ou de ses ailiages, en vue 
d'am^iiorer la protection temporaire centre la corrosion de ladite tole. 
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